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Verfahren zur Herstellung von monodispersen gelformigen Ionenaustauschern 



Die Erfindung betriffl ein Verfahren zur Herstellung von monodispersen gelformigen 
Ionenaustauschern mit einer TeilchengroBe von 5 - 500 \im. 

Ionenaustauscher werden in der Regel durch Funktionalisieren von vernetzten Styrol- 
Perlpolymerisaten erhalten. So werden zur Herstellung von Kationenaustauschern 
kovalent gebundene Sulfonsauregruppen durch Reaktion aromatischer Einheiten des 
Polymergerustes mit einem Sulfonierungsmittel, wie z.B. Schwefelsaure erzeugt. 
Anionenaustauscher enthalten kovalent gebundene Aminogruppen oder Ammonium- 
gruppen, die beispielsweise durch Chlormethylierung und anschlieBende Aminierung 
erzeugt werden konnen. 

In jungster Zeit haben Ionenaustauscher mit moglichst einheitlicher TeilchengroBe 
- im folgenden „monodispers" genannt - zunehmend an Bedeutung gewonnen, weil 
bei vielen Anwendungen aufgrund der gunstigeren hydrodynamischen Eigenschaften 
eines Austauscherbettes aus monodispersen Ionenaustauschern wirtschaftliche Vor- 
teile erzielt werden konnen. Monodisperse Ionenaustauscher konnen durch Funk- 
tionalisieren von monodispersen Perlpolymerisaten erhalten werden. 

Eine der M6glichkeiten 3 monodisperse Perlpolymerisate herzustellen, besteht im sog. 
seed/feed-Verfahren, wonach ein monodisperses Perlpolymerisat („Saat c< ) im 
Monomer gequollen und dieses dann polymerisiert wird. Seed/feed-Verfahren 
werden beispielsweise in den EP 0 098 130 Bl und EP 0 101 943 Bl beschrieben. 

Die EP-A826 704 offenbart ein Seed/feed-Verfahren, bei welchem mikro- 
verkapseltes vernetztes Perlpolymerisat als Saat eingesetzt wird. 

Ein Problem der bekannten Verfahren zur Herstellung von monodispersen Ionen- 
austauschern durch seed-feed-Technik besteht in der Bereitstellung von mono- 
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dispersen Saaten. Eine haufig angewendete Methode ist das Fraktionieren von Perl- 
polymerisaten mit herkommlicher, d.h. breiter TeilchengroBenverteilung. Nachteilig 
bei diesem Verfabxen ist, dass mit steigender Monodispersitat die Ausbeute der 
erwtinschten Zielfraktion bei der Siebung stark abniiiimt. 

Durch Verdiisungstechniken lassen sich gezielt monodisperse Perlpolymerisate 
herstellen. Fiir Ionenaustauscher geeignete Verdusungsverfahren werden beispiels- 
weise in der EP 0 046 535 Bl und der EP 0 051 210 B2 beschrieben. Ein 
gemeinsames Kennzeichen dieser Verdusungsverfahren ist ihr sehr hoher technischer 
Aufwand. Die Verdusungsverfahren ftihren in der Regel zu Ionenaustauschern mit 
einer TeilchengroBe von 500 - 1200 um. Ionenaustauschern mit kleineren Teilchen- 
groBen sind nicht oder nur mit deutlich erhohten Aufwand herstellbar. 

Die EP 0 448 391 Bl offenbart ein Verfabxen zur Herstellung von Polymerpartikeln 
einheitlicher TeilchengroBe im Bereich von 1 bis 50 um. Bei diesem Verfahren wird 
ein Emulsionspolymerisat mit TeilchengrSBen von vorzugsweise 0,05 bis 0,5 um als 
Saat eingesetzt. 

In der US 6 239 224 Bl wird ein Seed-feed- Verfahren zur Herstellung von 
expandierbaren Polystyrolperlen mit einer TeilchengrSBe von mindestens 200 um 
beschrieben. 

Aus der EP 0 288 006 Bl sind vernetzte monodisperse Perlpolymerisate mit einer 
TeilchengroBe von 1 - 30 um bekannt. Diese Perlpolymerisate werden durch ein 
seed-feed-Verfahren erhalten, bei dem vernetzte Saatpartikel verwendet werden. 

Obwohl zahlreiche Methoden und Verfahren zur Herstellung von monodispersen 
Perlpolymerisaten bzw. monodispersen Ionenaustauschern vorbeschrieben sind, 
existiert bisher kein praktikables Verfahren zur gezielten Herstellung von mono- 
dispersen Ionenaustauschern mit einer TeilchengroBe von 5 bis 500 um. 
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahxen zur Herstellung von mono- 
dispersen gelformigen Ionenaustauschern mit einer TeilchengroBe von 5 bis 500 fim 
welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man 

a) ein unvernetztes monodisperses Saatpolymerisat mit einer TeilchengroBe von 
0,5 bis 20 jLim durch radikalisch initiierte Polymerisation von mono- 
ethylenisch ungesattigten Verbindungen in Anwesenheit eines nichtwassrigen 
Losungsmittels erzeugt, 

b) zu diesem Saatpolymerisat ein aktiviertes styrolhaltiges Monomergemisch als 
Feed zusetzt, das Monomergemisch in die Saat einquellen lasst und bei 
erhohter Temperatur polymerisiert, die Schritte Zugabe von Monomer- 
gemisch, Einquellenlassen und Polymerisieren gegebenenfalls einmal oder 
mehrfach wiederholt, wobei das Monomergemisch bei der letzten Zugabe 2 
bis 50 Gew.-% Vemetzer enthalt und 

c) das entstandene Polymerisat durch Funktionalisierung in Ionenaustauscher 
uberfuhrt. 

Die TeilchengroBe der erfindungsgemaBen Ionenaustauscher betragt 5 bis 500 jum, 
vorzugsweise 10 bis 400 ^im, besonders bevorzugt 20 bis 300 jxm. Zur Bestimmung 
der mittleren TeilchengroBe und der Teilchengroflenverteilung sind ubliche Me- 
thoden, wie Siebanalyse oder Bildanalyse geeignet. Als Mafi fur die Breite der Teil- 
chengroBenverteilung der erfindungsgemaBen Ionenaustauscher wird das Verhaltnis 
aus dem 90 %-Wert (0 (90) und dem 10 %-Wert (0 (10) der Volumenverteilung ge- 
bildet. Der 90 %-Wert (0 (90) gibt den Durchmesser an, der von 90 % der Teilchen 
unterschritten wird. In entsprechender Weise unterschreiten 10 % der Teilchen den 
Durchmesser des 10 %-Wertes (0 (10). Monodisperse TeilchengrdBenverteilungen 
im Sinne der Erfindung bedeuten 0 (9O)/0 (10) < 1,5, vorzugsweise 
0(90)70 (10) < 1,25. 
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Zur Herstellung des unvemetzen Saatpolymerisats gemafi Verfahrensschritt a) 
werden monoethylenisch ungesattigte Verbindungen eingesetzt, wobei keine 
mehrfach ethylenisch ungesattigten Verbindungen bzw. Vernetzer verwendet 
werden. 

5 

Monoethylenisch ungesattigte Verbindungen im Sinne der vorliegenden Erfindung 
sind: Styrol, Vinyltoluol, alfa-Methylstyrol, Chlorstyrol, Ester der Acrylsaure oder 
Methacrylsaure wie Methylmethacrylat, Etylmethacrylat, Ethylacrylat, Isopropyl- 
methaciylat, Butylacrylat, Bulylmethacrylat, Hexylmethaciylat, 2-Ethylhexylacrylat, 

• 10 Ethylhexylmethacrylat, Decylmethacrylat, Dodecylmethaciylat, Stearylmethacrylat, 
oder iso-Bornylmethacrylat. Bevorzugt werden Styrol, Methylacrylat oder 
Butylacrylat eingesetzt. Gut geeignet sind auch Mischungen unterschiedlicher 
monoethylenisch ungesattigter Verbindungen. 

15 Bei der Herstellung des unvernetzten Saatpolymerisates werden die oben genannten 
monoethylenisch ungesattigten Verbindung(en) in Anwesenheit eines nichtwassrigen 
Losungsmittel unter Verwendung eines Initiators polymerisiert. 

ErfindungsgemaB geeignete nichtwassrige Losungsmittel sind Dioxan, Aceton, 
Acetonitril, Dimethylfonnamid oder Alkohole. Bevorzugt sind Alkohole, 
insbesondere Methanol, Ethanol, n-Propanol, iso-Propanol, n-Butanol, iso-Butanol 
und tert.-Butanol. Gut geeignet sind auch Mischungen verschiedener Losungsmittel, 
insbesondere Mischungen verschiedener Alkohole. Die Alkohole konnen 
gegebenenfalls auch bis zu 50 Gew.-% Wasser, bevorzugt bis zu 25 Gew.-% Wasser 
enthalten. Bei Verwendung von Losungsmittelgemischen konnen auch unpolare 
LQsungsmittel, insbesondere Kohlenwasserstoffe, wie Hexan, Heptan und Toluol in 
Anteilen bis zu 50 Gew.-% mitverwendet werden. 

Das Verhaltnis von monoethylenisch ungesattigten Verbindungen zu Losungsmittel 
30 betragt 1 : 2 bis 1 : 30, vorzugsweise 1 : 3 bis 1 : 15. 
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Die Herstellung des Saatpolymerisates erfolgt vorzugsweise in Anwesenheit eines im 
Losungsmittel gelosten hochmolekularen Dispergiermittels. 

Als hochmolekulare Dispergiermittel sind natiirliche und synthetische makro- 
molekulare Verbindungen geeignet Beispiele sind Cellulosederivate, wie Methyl- 
cellulose, Ethylcellulose, Hydroxypropylcellulose, Polyvinylacetat, teilverseiftes 
Polyvinylacetat, Polyvinylpyrrolidon, Copolymerisate aus Vinylpyrrolidon und 
Vinylacetat, sowie Copolymerisate aus Styrol und Maleinsaureanhydrid. 
ErfindungsgemaB ist Polyvinylpyrrolidon bevorzugt. Der Gehalt an hochmole- 
kularem Dispergiermittel betragt 0,1 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,2 bis 10 
Gew.-%, bezogen auf das Losungsmittel. 

Zusatzlich zu den Dispergiermittel konnen auch ionische und nicht ionische Tenside 
eingesetzt werden. Geeignete Tenside sind z.B. Sulfobemsteinsaure-Natriumsalz, 
Methyltricaprylammoniumchlorid oder ethoxylierte Nonylphenole. Bevorzugt wer- 
den ethoxylierte Nonylphenole mit 4 bis 20 Ethylenoxideinheiten. Die Tenside kon- 
nen in Mengen von 0,1 bis 2 Gew.-% bezogen auf das Losungsmittel verwendet 
werden. 

Ftir die Herstellung des Saatpolymerisates geeignete Initiatoren sind Verbindungen, 
die bei Temperaturerhohung freie Radikale bilden. Beispielhaft seien genannt: 
Peroxyverbindungen wie Dibenzoylperoxid, Dilaurylperoxid, Bis-(p-chlorbenzoyl)- 
peroxid, Dicyclohexylperoxydicarbonat oder tert.-Amylperoxy-2-ethylhexan, des 
weiteren Azoverbindungen wie 2,2'-Azobis(isobutyronitril) oder 2,2'-Azobis(2- 
methylisobutyronitril). Sofem das Losungsmittel einen Wasseranteil enthalt, ist auch 
Natrium- oder Kaliumperoxydisulfat als Initiator geeignet. 

Gut geeignet sind auch aliphatische Peroxyester. Beispiele hiefur sind tert.-Butyl- 
peroxyacetat, tert.-Butylperoxyisobutyrat, tert.-Butylperoxypivalat, tert.-Butylper- 
oxyoctoat, tert.-Butylperoxy-2-ethylhexanonat, tert.-Butylperoxyneodecanoat, tert- 
Amylperoxypivalat, tert.-Amylperoxyoctoat, tert.-Amylperoxy-2-ethylhexanonat, 
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tert-Amylperoxyneodecanoat, 2,5-Bis(2-ethylhexanoylperoxy)-2,5-dimethylhexan, 
2,5-Dipivaloyl-2,5-dimethyihexan, 2,5-Bis(2-neodecanoylperoxy)-2,5-dimethyl- 
hexan, Di-tert.-butylperoxyazelat oder Di-tert.-amylperoxyazelat 

Die Initiatoren werden im Allgemeinen in Mengen von 0,05 bis 6,0 Gew.%, vor- 
zugsweise 0,2 bis 4,0 Gew.%, bezogen auf die monoethylenisch ungesattigten Ver- 
bindung(en), angewendet. 

Es konnen im Losungsmittel losliche Inhibitoren verwendet werden. Beispiele fur 
geeignete Inhibitoren sind phenolische Verbindungen wie Hydrochinon, Hydro- 
chinonmonomethylether, Resorcin, Brenzkatechin, tert.-Butylbrenzkatechin, Kon- 
densationsprodukte aus Phenolen mit Aldehyden. Weitere organische Inhibitoren 
sind stickstoffhaltige Verbindungen wie z.B. Diethylhydroxylamin und Isopropyl- 
hydroxylamin. Resorzin wird als Inhibitor bevorzugt. Die Konzentration des Inhi- 
bitors betragt 0,01 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise 0,1-2 Gew.-%, bezogen auf die 
monoethylenisch ungesattigten Verbindungen. 

Die Polymerisationstemperatur richtet sich nach der Zerfallstemperatur des Initiators, 
sowie nach der Siedetemperatur des Losungsmittels und liegt typischerweise im 
Bereich von 50 bis 150°C, vorzugsweise, 60 bis 120°C. Es ist vorteilhaft, bei der 
Siedetemperatur des Losungsmittels unter standigem Ruhren mit einem Gitterriihrer 
zu polymerisieren. Es werden niedrige Ruhrgeschwindigkeiten angewendet. Bei- 
spielsweise betragt bei 4 Liter Laborreaktoren die Rxihrgeschwindigkeit eines Gitter- 
riihrers 50 bis 250 U/min, bevorzugt 100 bis 150 (U/min = Umdrehungen pro 
Minute). 

Die Polymerisationszeit betragt im Allgemeinen mehrere Stunden, z.B. 2 bis 
30 Stunden. 

Die im Verfahrensschritt a) erfindungsgemaB erzeugten Saatpolymerisate sind hoch 
monodispers und haben TeilchengroBen von 0,5 bis 20 ^im, vorzugsweise 2 bis 15 
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^m. Es wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeiten gefunden, dass die Teilchen- 
groBe sich unter anderem durch die Auswahl des Losungsmittels beeinflussen lasst. 
So liefern hohere Alkohole, wie n-Propanol, iso-Propanol, n-Butanol, iso-Butanol 
und tert-Butanol grofiere Teilchen als Methanol. Durch einen Anteil von Wasser 
5 oder Hexan im Losungsmittel kann die TeilchengroBe zu niedrigeren Werten ver- 
schoben werden. Ein Zusatz von Toluol vergrofiert die TeilchengroBe. 

Das Saatpolymerisat kann durch herkommliche Methoden, wie Sedimentation, 
Zetrifugation oder Filtration isoliert werden. Zur Abtrennung des Dispergier- 
10 hilfsmittels wird mit Alkohol und/oder Wasser gewaschen und getrocknet 

Im Verfahrensschritt b) wird das Saatpolymerisat mit einem aktivierten 
styrolhaltigen Monomergemisch als Feed versetzt. Styrolhaltig bedeutet im 
vorliegendem Zusammenhang, dass das Gemisch 50 bis 99,9, vorzugsweise 80 bis 
15 99,9 Gew.-% Styrol enthalt. Die ubrigen Bestandteile des Gemisches sind 
Comonomer, Vernetzer und Initiator ftir die Aktivierung. 

Als Comonomere eigenen sich mit Styrol copolymerisierbare Verbindungen, wie 
z.B. Methylmethacrylat, Etylmethacrylat, Ethylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat 
20 oder Acrylnitril. 

Vernetzer sind Verbindungen mit zwei oder mehr polymerisierbaren olefinisch 
ungesattigten Doppelbindungen im Molekul. Beispielhaft seien genannt Divinyl- 
benzol, Allylmethacrylat, Ethylenglycoldimethacrylat, Butandioldimetacrylat, Tri- 
25 methylolpropantriacrylat, Butandioldivinylether und Octadien. Divinylbenzol ist 
bevorzugt. Das Divinylbenzol kann in kommerziell verftigbarer Qualitat, welche 
neben den Isomeren des Divinylbenzols auch Ethylvinylbenzol enthalt, eingesetzt 
werden. 

30 Als Initiatoren fur den Verfahrensschritt b) kommen die unter Verfahrensschritt a) 
beschriebenen Radikalbildner in Frage. Die Initiatoren werden im Allgemeinen in 
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Mengen von 0,1 bis 4,0 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 2,5 Gew.-% bezogen auf das 
Monomergemisch angewendet. Selbstverstandlich konnen auch Mischungen der 
vorgenannten Radikalbildner eingesetzt werden, beispielsweise Mischungen von 
Initiatoren mit unterschiedlicher Zerfallstemperatur. 

5 

Das Gewichtsverhaltnis von Saatpolymerisat zu Monomergemisch betrSgt 1 : 1 bis 

1 : 1000, vorzugsweise 1 : 2 bis 1 : 100, besonders bevorzugt 1 : 3 bis 1 : 30. 

Die Zugabe des Monomergemisches zum Saatpolymerisat, erfolgt im Allgemeinen in 

•10 der Weise, dass zu einer wassrigen Dispersion des Saatpolymeriats eine wassrige 
Emulsion des Monomergemisches zugesetzt wird. Gut geeignet sind feinteilige 
Emulsionen mit mittleren TeilchengroCen von 1 bis 10 jam, die mit Hilfe von Rotor- 
Stator-Mischern oder Mischstrahldtlsen unter Verwendung eines Emulgierhilfs- 
mittels, wie z.B. Sulfobemsteinsaureisooctylester-Natriumsalz, hergestellt werden 
15 konnen. 

Die Zugabe des Monomergemisches kann bei Temperaturen unterhalb der 
Zerfallstemperatur des Initiators erfolgen, beispielsweise bei Raumtemperatur. Es ist 
vorteilhaft, die das Monomergemisch enthaltende Emulsion unter Riihren innerhalb 
20 eines langeren Zeitraums, z.B. innerhalb von 0,25 bis 3 Stunden zuzudosieren. Nach 

• vollstandiger Zugabe der Emulsion wird solange nachgeriihrt, bis das Monomer 
vollstandig in die Saatpartikel eingedrungen ist. Dieses dauert in der Regel 0,5 bis 

2 Stunden und kann in einfacher Weise durch lichtmikroskopische Beobachtung 
einer Probe kontrolliert werden. Die bei der Herstellung der Saatpolymerisat- 

25 Suspension und Monomergemisch-Emulsion verwendeten Wassermengen sind in 
groBen Grenzen unkritisch. Im Allgemeinen werden 10 bis 50 %ige Suspensionen 
bzw. Emulsionen verwendet. 

Das erhaltene Gemisch aus Saatpolymerisat, Monomergemisch und Wasser wird mit 
30 mindestens etnem Dispergierhilfsmittel versetzt, wobei naturliche und synthetische 
wasserlosliche Polymere, wie z.B. Gelatine, Starke, Polyvinylalkohol, Poly- 
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vinylpyrrolidon, Polyacrylsaure, Polymethacrylsaure oder Copolymerisate aus 
(Meth)acrylsaure oder (Meth)acrylsaureestern geeignet sind. Sehr gut geeignet sind 
auch Cellulosederivate, insbesondere Celluloseester oder Celluloseether, wie 
Carboxymethylcellulose oder Hydroxyethylcellulose. Die Einsatzmenge der Disper- 
5 gierhilfsmittel betragt im Allgemeinen 0,05 bis 1 %, vorzugsweise 0,1 bis 0,5 %, 
bezogen auf die Wasserphase. 

Die Wasserphase kann daruber hinaus ein Puffersystem enthalten, welches den pH- 
Wert der Wasserphase auf einen Wert zwischen 12 und 3, vorzugsweise zwischen 10 
und 4 einstellt. Besonders gut geeignete Puffersysteme enthalten Phosphat-, Acetat-, 
Citrat- oder Boratsalze. 

Es kann vorteilhaft sein, einen in der wassrigen Phase gelosten Inhibitor einzusetzen. 
Als Inhibitoren kommen sowohl anorganische als auch organische Stoffe in Frage. 
Beispiele fur anorganische Inhibitoren sind Stickstoffverbindungen wie Hydroxyl- 
amin, Hydrazin, Natriumnitrit und Kaliumnitrit. Beispiele fiir organische Inhibitoren 
sind phenolische Verbindungen wie Hydrochinon, Hydrochinonmonomethylether, 
Resorcin, Brenzkatechin, tert.-Butylbrenzkatechin, Kondensationsprodukte aus 
Phenolen mit Aldehyden. Weitere organische Inhibitoren sind stickstoffhaltige Ver- 
bindungen wie z.B. Diethylhydroxylamin oder Isopropylhydroxylamin. Erfindungs- 
gemafi wird Resorzin als Inhibitor bevorzugt Die Konzentration des Inhibitors 
betragt 5 - 1000, vorzugsweise 10 - 500, besonders bevorzugt 20 - 250 ppm, bezogen 
auf die wassrige Phase. 

25 Durch Temperaturerhohung auf die Zerfallstemperatur des Initiators, im Allgemeinen 
60-130°C wird die Polymerisation des in die Saatpartikel eingequollenen 
Monomergemischs eingeleitet. Die Polymerisation dauert mehrere Stunden, z.B. 
3 bis 10 Stunden. 

30 In einer besonderen Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung erfolgt die Zugabe 
des Monomergemischs uber einen langeren Zeitraum von 1 bis 6 Stunden bei einer 
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Temperatur, bei der mindestens einer der verwendeten Initiatoren aktiv ist. Im 
Allgemeinen werden bei dieser Verfahrensweise Temperaturen von 60 - 130°C, 
vorzugsweise 60 - 95°C angewendet. 

Der Feed-Schritt, d.h. Zugabe von Monomomergemisch, Einquellenlassen und 
Polymerisieren, kann ein oder mehrmals, z.B. 2 bis 10 mal wiederholt werden. Damit 
ist gemeint, dass das in einem vorangegangenem Feed-Schritt erzeugte Produkt als 
Saatpolymerisat fiir den nachfolgenden Feed-Schritt verwendet wird. Durch die 
mehrfache Wiederholung der Feed-Schritte sind letztendlich aus monodispersen 
Saatpolymerisaten mit TeilchengroBen von 0,5 bis 20 \im monodisperse Poly- 
merisate mit TeilchengroBen von bis zu 500 \im zuganglich. Der VergroBerungs- 
faktor ergibt sich dabei aus dem Gewichtsverhaltnis von Saatpolymerisat zu 
Monomergemisch. Dieses betragt wiederum 1 : 1 bis 1 : 1000, vorzugsweise 1 : 2 bis 
1 : 100, besonders bevorzugt 1 : 3 bis 1 : 30. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wurde gefunden, dass der Vernetzergehalt 
im Monomergemisch wichtig fur die hohe Monodispersitat der erhaltenen 
Ionenaustauscher ist. Bei einer mehrmaligen Wiederholung der Feed-Schritte wird 
nur im letzten Feed-Schritt Vemetzer eingesetzt. Die Vemetzermenge im letzten 
Feed-Schritt betragt 2 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 20 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das zugesetzte aktivierte styrolhaltige Monomergemisch. 

Nach der Polymerisation kann das gebildete Polymerisat mit den ublichen Methoden 
z.B. durch Filtrieren oder Dekantieren isoliert und gegebenenfalls nach einmaligen 
oder mehrmaligen Waschen getrocknet und falls gewttnscht gesiebt werden. 

Die Umsetzung des Polymerisates aus Verfahrensschritt b) zum Ionenaustauscher 
gemaB Verfahrensschritt c) kann nach bekannten Verfahren erfolgen. So werden 
Kationenaustauscher durch Sulfonierung hergestellt. Geeignete Sulfonierungsmittel 
sind dabei Schwefelsaure, Schwefeitrioxid und Chlorsulfonsaure. Bevorzugt wird 
Schwefelsaure mit einer Konzentration von 90-100 %, besonders bevorzugt von 96 - 
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99 % verwendet Die Temperatur bei der Sulfonierung liegt im Allgemeinen bei 50 - 
200°C, bevorzugt bei 90 - 130°C. Falls gewiinscht kann bei der Sulfonierung ein 
Quellungsmittel, wie z.B. Chlorbenzol, Dichlorethan, Dichlorpropan oder 
Methylenchlorid angewendet werden. 

Bei der Sulfonierung wird das Reaktionsgemisch geriihrt Dabei konnen ver- 
schiedene Riihrertypen, wie Blatt-, Anker-, Gitter- oder Turbinenriihrer eingesetzt 
werden. Es hat sich gezeigt, dass ein radialfordernder Doppelturbinenriihrer beson- 
ders gut geeignet ist. 

Nach der Sulfonierung wird das Reaktionsgemisch aus Sulfonierungsprodukt und 
Restsaure auf Raumtemperatur abgekiihlt und zunachst mit Schwefelsauren abneh- 
mender Konzentrationen und dann mit Wasser verdunnt. 

Falls gewunscht kann der erfindungsgemafi erhaltene Kationenaustauscher in der H- 
Form zur Reinigung mit entionisiertem Wasser bei Temperaturen von 70 - 145°C, 
vorzugsweise von 105 - 130°C behandelt werden. 

Fur viele Anwendungen ist es gunstig, den Kationenaustauscher von der sauren Form 
in die Natrium-Form zu tiberfuhren. Diese Umladung erfolgt mit Natronlauge einer 
Konzentration von 10-60 %, vorzugsweise 40-50 %. Im Rahmen der vorliegenden 
Arbeiten wurde festgestellt, dass die Temperatur bei der Umladung wichtig ist. Es 
hat sich gezeigt, dass bei Umladungstemperaturen von 60 -120°C, vorzugsweise 75 - 
100°C keine Defekte an den Ionenaustauscherkugeln auftreten xmd die Reinheit 
besonders hoch ist. 

Anionenaustauscher konnen beispielsweise durch Amidoalkylierung des Polymeri- 
sates aus Verfahrensschritt b) und nachfolgender Hydrolyse erhalten werden. Als 
Amidoalkylierungsmittel sind N-Hydroxymethylphthalimid und Bis-(phtha- 
limidometyl)-ether besonders gut geeignet. 
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Anionenaustauscher konnen auch durch Haloalkylierung des Polymerisates aus 
Verfahrensschritt b) und anschlieBende Aminierung hergestellt werden. Ein 
bevorzugtes Haloalkylierungsmittel ist Chlormethylmethylether. Aus den halo- 
alkylierten Polymerisaten konnen durch Umsetzung mit einem sekundSren Amin, 
wie Dimethylamin, schwach basische Anionenaustauscher erhalten werden. In 
entsprechender Weise liefert die Umsetzung der haloalkylierten Polymerisate mit 
tertiaren Aminen, wie Trimethylamin, Dimethylisopropylamin oder Dimethyl- 
aminoethanol stark basische Anionenaustauscher. 

Aus den erfindungsgemaBen Polymerisaten konnen auch auf einfache Weise 
Chelatharze hergestellt werden. So liefert die Umsetzung eines haloalkylierten 
Polymerisates mit Iminodiessigsaure Chelatharze vom Iminodiessigsaure-Typ. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Ionenaustauscher zeichnen 
sich durch eine hohe Monodispersitat, besonders hohe Stabilitat und Reinheit aus. 

Durch entsprechende Funktionalisierung erhalt man die erfindungsgemaBen mono- 
dispersen gelformigen Kationenaustauscher oder monodispersen gelformigen 
Anionenaustauscher mit TeilchengroBen von 5 bis 500 ^im. 

Die Erfindung betrifft deshalb monodisperse gelformige Anionenaustauscher oder 
monodisperse gelformige Kationenaustauscher mit einer TeilchengroBe von 5 bis 
500 p.m, erhaltlich durch 

a) Erzeugen eines unvernetzten monodispersen Saatpolymerisats mit einer 
TeilchengroBe von 0,5 bis 20 jim durch radikalisch initiierte Polymerisation 
von monoethylenisch ungesattigten Verbindungen in Anwesenheit eines 
nichtwassrigen Losungsmittels mit einer TeilchengroBe von 0,5 bis 20 |im, 

b) Zusetzen eines aktiven styrolhaltigen Monomergemisches als Feed zu diesem 
Saatpolymerisat, Einquellen lassen des Monomergemisches in die Saat und 
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Polymerisieren bei erb.6b.ter Temperatur, gegebenenfalls einmal oder mehr- 
fach Wiederholen der Schritte der Zugabe von Monomergemisch, Einquellen- 
lassen und Polymerisieren, wobei das Monomergemisch bei der letzten 
Zugabe 2 bis 50 Gew.-% Vemetzer enthalt und 

c) Funktionalisierung mittels eines Sulfonierungsmittels entweder zu Kationen- 
austauschern bzw. durch Amidomethylierung mit nachfolgender Hydrolyse 
oder durch Chlormethylierung mit nachfolgender Aminierung zu Anionen- 
austauschern. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Anionenaustauscher werden eingesetzt 

zur Entfernung von Anionen aus wassrigen oder organischen Ldsungen und 
deren Dampfen 

zur Entfernung von Anionen aus Kondensaten 

zur Entfernung von Farbpartikeln aus wassrigen oder organischen Losungen 
und deren Dampfen 

zur Entfarbung und Entsalzung von GlucoselSsungen, Molken, 
Gelatinedunnbrtihen, Fruchtsaften, Fruchtmosten und Zuckern, bevorzugt von 
mono- oder Disacchariden, insbesondere Rohrzucker, Rubenzuckerlosungen, 
Fructoselosungen, beispielsweise in der Zuckerindustrie, Molkereien, Starke- 
und in der Pharmaindustrie, 



zur Entfernung von organischen Komponenten aus w§ssrigen Losungen, 
spielsweise von Huminsauren aus Oberflacbenwasser. 
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Weiterhin konnen die erfindungsgemaBen Anionenaustauscher eingesetzt werden zur 
Reinigung und Aufarbeitung von Wassern in der chemischen Industrie und Elektro- 
nikindustrie, insbesondere zur Herstellung von Reinstwasser. 

Weiterhin konnen die erfindungsgemaBen Anionenaustauscher in Kombination mit 
gelformigen und/oder makroporosen Kationenaustauschern zur Vollentsalzung wass- 
riger Losungen und/oder Kondensaten, insbesondere in der Zuckerindusrie, einge- 
setzt werden. 

Fur die erfindungsgemaB hergestellten Kationenaustauscher gibt es eine Vielzahl 
unterschiedlicher Anwendungen. So werden auch sie beispielsweise bei der 
Trinkwasseraufbereitung, bei der Herstellung von Reinstwasser (notwendig bei der 
Mikrochip-Herstellung filr die Computerindustrie), zur chromatographischen Tren- 
nung von Glucose und Fructose und als Katalysatoren fur verschiedene chemische 
Reaktionen (wie z.B. bei der Bisphenol-A-Herstellung aus Phenol und Aceton) 
eingesetzt. Fur die meisten dieser Anwendungen ist erwunscht, dass die Kationen- 
austauscher die ihnen zugedachten Aufgaben erfullen, ohne Verunreinigungen, die 
von ihrer Herstellung herriihren konnen oder wahrend des Gebrauchs dxirch 
Polymerabbau entstehen, an ihre Umgebung abzugeben. Das Vorhandensein von 
Verunreinigungen im vom Kationenaustauscher abflieBenden Wasser macht sich 
dadurch bemerkbar, dass die Leitfahigkeit und/oder der Gehalt an organischem 
Kohlenstoff (TOC Gehalt) des Wassers erhoht sind. 

Die erfindungsgemaBen Kationenaustauscher sind auch fur die Vollentsalzung von 
Wasser hervorragend geeignet. Auch nach langeren Standzeiten der Entsalzungs- 
anlagen wird keine erhohte Leitfahigkeit beobachtet. Auch wenn die Struktur-Eigen- 
schaftskorrelation der erfindungsgemaBen Kationenaustauscher nicht in alien Einzel- 
heiten bekannt ist, ist es wahrscheinlich, dass die gunstigen Leachingeigenschaften 
auf die besondere Netzwerkstruktur zuruckzuftihren sind. 
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind deshalb die Verwendung der erfin- 
dungsgemaBen Kationenaustauscher 

zur Entfernung von Kationen, Farbpartikeln oder organischen Komponenten 
aus wassrigen oder organischen Losungen und Kondensaten, wie z.B. 
Prozess- oder Turbinenkondensaten, 

zur Enthartung im Neutralaustausch von wassrigen oder organischen 
Losungen und Kondensaten, wie z.B. Prozess- oder Turbinenkondensaten, 

zur Reinigung und Aufarbeitung von Wassern der chemischen Industrie, der 
Elektronik-Industrie und aus Kraftwerken, 

zur Vollentsalzung wassriger Losungen und/oder Kondensate, dadurch 
gekennzeichnet, dass man diese in Kombination mit gelformigen und/oder 
makroporosen Anionenaustauschern einsetzt, 

zur Entfarbung und Entsalzung von Molken, Gelatinedunnbriihen, 
Fruchtsaften, Fruchtmosten und wassrigen Losungen von Zuckern. 

Die vorliegende Erfindung betrifft deshalb auch 

Verfahren zur Vollentsalzung wassriger Losungen und/oder Kondensate, wie 
z.B. Prozess- oder Turbinenkondensate, dadurch gekennzeichnet, das man 
erfindungsgemaB monodisperse Kationenaustauscher in Kombination mit 
heterodispersen oder monodispersen, gelformigen und/oder makroporosen 
Anionenaustauschern einsetzt, 

Kombinationen von erfindungsgemaB hergestellten monodispersen Kationen- 
austauschem mit heterodispersen oder monodispersen, gelformigen und/oder 
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makroporosen Anionenaustauschern zur Vollentsalzung wassriger Losungen 
und/oder Kondensate, wie z.B. Prozess- oder Turbinenkondensate, 

Verfahren zur Reinigung und Aufarbeitung von Wassern der chemischen, der 
Elektronik-Industrie und aus Kraftwerken, dadurch gekennzeichnet, dass man 
die erfindungsgemafien monodispersen Kationenaustauscher einsetzt, 

Verfahren zur Entfernung von Kationen, Farbpartikeln oder organischen 
Komponenten aus wassrigen oder organischen Losungen und Kondensaten, 
wie z.B. Prozess- oder Turbinenkondensaten, dadurch gekennzeichnet, dass 
man die erfindungsgemafien monodispersen Kationenaustauscher einsetzt, 

Verfahren zur Enthartung im Neutralaustausch von wassrigen oder 
organischen Losungen und Kondensaten, wie z.B. Prozess- oder Turbinen- 
kondensaten, dadurch gekennzeichnet, dass man die erfindungsgemafien 
monodispersen Kationenaustauscher einsetzt, 

Verfahren zur Entfarbung und Entsalzung von Molen, Gelatinedunnbruhen. 
Fruchtsaften, Fruchmosten und wassrigen Losungen von Zuckern in der 
Zucker-, Starke- oder Pharmaindustrie oder Molkereien, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die erfindungsgemaB hergestellten monodispersen 
Kationenaustauscher einsetzt. 

Untersuchungsmethoden: 

Bestimmung der Stabilitat von Kationenaustauschern durch Alkalisturz. 

In 50 ml 45 gew. %-ige Natronlauge werden bei Raumtemperatur 2 ml sulfoniertes 
Copolymerisat in der H-Form unter Ruhren eingetragen. Man lasst die Suspension 
uber Nacht stehen. AnschlieBend wird eine reprasentative Probenmenge entnommen. 
Unter dem Mikroskop werden 100 Perlen betrachtet. Ermittelt wird hiervon die 
Anzahl perfekter, ungeschadigter Perlen. 
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Beispiele 
Beispiel 1 

a) Herstellung eines Saatpolymerisates 

In einem 4 1 Dreihalskolben, der mit einem Stickstoffstrom von 20 1/h gesptilt wurde, 
werden 2325 g n-Butanol, 75 g Toluol, 180 g Polyvinylpyrrolidon (Luviskol K30) 
20 min geriihrt, wobei man eine homogene Losung erhalt. Es werden dann unter 
weiterem Ruhren mit 150 rpm (Umdrehungen pro Minute) 300 g Styrol, 3,75 g 
Sulfobemsteinsaureisooctylester-Natriximsalz und 4,5 g Resorzin zugesetzt und auf 
80°C erhitzt. In das Gemisch wird eine auf 40°C temperierte Losung aus 3 g 
Azodiisobuttersaure und 117 g n-Butanol auf einmal zugegeben und das Gemisch 
20 h bei 80°C gehalten. Danach wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur 
abgekOhlt, das entstandene Polymerisat durch Zentrifiigieren isoliert, zweimal mit 
Methanol und zweimal mit Wasser gewaschen. Man erhalt auf diese Weise 950g 
einer wassrigen Dispersion mit einem Feststoffanteil von 20Gew.-%. Die 
TeilchengroBe betragt 4,5 |Lim, 0 (9O)/0 (10) betragt 1,08. 

b 1 ) erster Feedschritt 

In einem Kunsstoffbehalter wird aus 300 g Styrol, 9,24 g 75gew.-%iges Dibenzoyl- 
peroxid, 500 g Wasser, 3,62 g ethoxyliertes Nonylphenol (Arkopal N060), 0,52 g 
Sulfobernsteinsaureisooctylester-Natriumsalz und 2 g S^SS^S^^^-hexa-tert-butyl- 
alpha, alpha', alpha <4 -(mesitylen-2,4,6-triyl)tri-p-kresol (Inhibitor Irganoxl 330) mit 
einem Ultraturax (3 min, rate 13500, ) eine feinteilige Emulsion-I erzeugt. 

In einem 4 1 Dreihalskolben, der mit einem Stickstoffstrom von 20 1/h gespult wurde, 
wird eine Losung aus 5 g Methylhydroxyethylcellulose in 2300 g entionisiertem 
Wasser und 200 g wassrige Dispersion aus a) eingefullt. Bei Raumtemperatur wird 
unter Ruhren die feinteilige Emulsion-I innerhalb von 3 Stunden mit konstanter Ge- 
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schwindigkeit zugepumpt. Der Ansatz wird dann 3 weitere Stunden bei Raum- 
temperatur bei Raumtemperatur belassen und dann 9 Stunden auf 80°C erbitzt. 
Danach wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur abgekuhlt, das entstandene 
Polymerisat durch Zentrifugieren isoliert und zweimal mit Wasser gewaschen und in 
Wasser dispergiert. Man erhMlt auf diese Weise 1500 g einer wassrigen Dispersion 
mit einem Feststoffanteil von 20 Gew.-%. Die TeUchengrofie betragt 8,8 urn, 
0 (9O)/0 (10) betragt 1,10. 



b2) zweiter Feedschritt 

In einem Kunststoffbehalter wird aus 288g Styrol, 12 g 80 Gew.%-iges Divinyl- 
benzol, 9,24 g Dibenzoylperoxid, 500 g Wasser, 3,62 g ethoxyliertes Nonylphenol 
(Arkopal N060), 0,52 g Sulfobernsteinsaureisooctylester-Natriumsalz und 2 g 
3,3 < ,3"5,5 , 5"-hexa-tert-butyl-alpha, alpha', alpha^-Cmesitylen^^^-triy^tri-p- 
kresol (Inhibitor Irganoxl330) mit einem Ultraturax (3 min, rate 13500, ) eine fein- 
teilige Emulsion erzeugt. 



c) 



In einem 4 1 Dreihalskolben, der mit einem Stickstoffstrom von 20 1/h gespult wurde, 
wird eine Losung aus 5 g Methylhydroxyethylcellulose in 2300 g entionisiertem 
Wasser und 200 g wassrige Dispersion aus bl) eingefullt. Bei Raumtemperatur wird 
unter Ruhren die feinteilige Emulsion aus b2) innerhalb von 3 Stunden mit 
konstanter Geschwindigkeit zugepumpt. Der Ansatz wird dann 3 weitere Stunden 
bei Raumtemperatur bei Raumtemperatur belassen und dann 9 Stunden auf 80°C 
erhitzt. Danach wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur abgekuhlt, das 
entstandene Polymerisat durch Zentrifugieren isoliert und dreimal mit Wasser 
gewaschen und bei 80°C getrocknet. Man erhalt auf diese Weise 312 g 
Perlpolymerisat mit einer TeilchengroBe von 16 um. 0 (9O)/0 (10) betragt 1,15. 
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d) Herstellung eines Kationenaustauschers 

In einem 2 1 Vierhalskolben werden 900 ml 97,32 gew.-%ige Schwefelsaure vorge- 
legt und auf 100°C erhitzt . In 4 Stunden werden in 10 Portionen - insgesamt 200 g 
trockenes Copolymerisat aus c) unter Rtihren eingetragen. AnschlieBend wird 
weitere 4 Stunden bei 100°C geriihrt. Nach dem Abkiihlen wird die Suspension in 
eine Glassaule uberfiihrt. Schwefelsauren abnehmender Konzentrationen, beginnend 
mit 90 Gew.-%, zuletzt reines Wasser werden von oben iiber die Saule filtriert. Man 
erhalt 1090 ml Kationenaustauscher in der H-Fonn. Die TeilchengroBe betragt 
22 urn, 0 (9O)/0 (10) betragt 1,15. 



Stabilitatstest / Alkalisturz. 


100/100 


Anzahl perfekter Kugeln 




Beispiel 2 




a) Herstellung eines Saatpolymerisates 





Entsprechend Beispiel 1 a) wird ein monodisperses Saatpolymerisat mit einer 
TeilchengroBe von 4,5 Jim hergestellt. 

bl) erster Feedschritt 

In einem Kunsstoffbehalter wird aus 300 g Styrol, 9,24 g 75Gew.-%iges Dibenzoyl- 
peroxid, 500 g Wasser, 3,62 g ethoxyliertes Nonylphenol (Arkopal N060), 0,52 g 
Sulfobernsteinsaureisooctylester-Natriumsalz und 2g 3,3',3 ,< 5,5 < 5"-hexa-tert-butyl- 
alpha, alpha', alpha' '-(mesitylen^^^-triyOtri-p-kresol (Inhibitor Irganoxl330) mit 
einem Ultraturax (3 min, rate 13500, ) eine feinteilige Emulsion-I erzeugt. 

In einem 4 1 Dreihalskolben, der mit einem Stickstoffstrom von 20 1/h gespult wurde, 
wird eine Losung aus 5 g Methylhydroxyethylcellulose in 2300 g entionisiertem 
Wasser und 200g wassrige Dispersion aus a) eingefiillt. Bci Raumtemperatur wird 
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unter Ruhren die feinteilige Emulsion-I innerhalb von 3 Stunden mit konstanter 
Geschwindigkeit zugepumpt. Der Ansatz wird dann 3 weitere Stunden bei Raum- 
temperatur bei Raumtemperatur belassen und dann 9 Stunden auf 80°C erhitzt. 
Danach wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur abgekuhlt, das entstandene 
Polymerisat durch Zentrifugieren isoliert und zweimal mit Wasser gewaschen und in 
Wasser dispergiert. Man erhalt auf diese Weise 1500 g einer wassrigen Dispersion 
mit einem Feststoffanteil von 20 Gew.-%. Die Teilchengrofie betragt 8,5 um, 
0 (9O)/0 (10) betragt 1,10. 

b2) zweiter Feedscbritt 

Unter Verwendung von 813,38 g der Emulsion-I und 200 g der wassrigen Dispersion 
aus bl) wird unter Beibehaltung der Bedingungen des ersten Feed-Schritts ein 
zweiter Feedschritt durchgeftthrt. Das entstandene Perlpolymerisat wird gewaschen 
und getrocknet. Man erhalt 308 g Perlpolymerisat mit einer Teilchengrofie von 15,5 
um. 0 (9O)/0 (10) betragt 1,15. 

b3) dritter Feedschritt 

Unter Verwendung von 813,38 g der Emulsion-I und 40 g Perlpolymerisat aus b2) 
wird unter Beibehaltung der Bedingungen des zweiten Feed-Schritts ein dritter 
Feedschritt durchgefuhrt. Das entstandene Perlpolymerisat wird gewaschen und 
getrocknet. Man erhalt 315 g Perlpolymerisat mit einer TeilchengrSfie von 26 um. 
0 (9O)/0 (10) betragt 1,15. 

b4) vierter Feedschritt 

Unter Verwendung von 813,38 g der Emulsion-I und 40 g Perlpolymerisat aus b3) 
wird unter Beibehaltung der Bedingungen des dritten Feed-Schritts ein vierter 
Feedschritt durchgefuhrt. Das entstandene Perlpolymerisat wird gewaschen und 
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getrocknet. Man erhalt 318 g Perlpolymerisat mit einer TeilchengroBe von 49 urn. 
0 (9O)/0 (10) betragt 1,18. 

b5) funfter Feedschritt 

Unter Verwendung von 813,38 g der Emulsion-n aus 270 g Styrol, 30 g 80 gew.%- 
iges Divinylbenzol, 9,24 g Dibenzoylperoxid, 500 g Wasser, 3,62 g ethoxyliertes 
Nonylphenol (Arkopal N060), 0,52 g Sulfobernsteinsaureisooctylester-Natriumsalz 
und2g 3,3',3"5,5'5"-hexa-tert-butyl-alpha, alpha', alpha' '-(mesitylen-2,4,6-triyl)tri- 
p-kresol (Inhibitor Irganoxl330) sowie 40 g Perlpolymerisat aus b4) wird unter Bei- 
behaltung der Bedingungen des vierten Feed-Schritts ein funfter Feedschritt 
durchgefuhrt. Das entstandene Perlpolymerisat wird gewaschen und getrocknet. Man 
erhalt 325 g Perlpolymerisat mit einer TeilchengrSBe von 99 urn. 
0 (9O)/0 (10) betragt 1,2. 

e) Herstellung eines Kationenaustauschers 

In einem 2 1 Vierhalskolben werden 900 ml 98 gew.-%ige Schwefelsaure vorgelegt 
bei Raumtemperatur vorgelegt . Unter Ruhren werden innerhalb von 15 min 200 g 
trockenes Copolymerisat aus b5) zudosiert. AnschlieBend wird in 3 h auf 120°C 
erhitzt und weitere 4 Stunden bei 120°C geruhrt. Nach dem Abkiihlen wird die 
Suspension in eine GlassSule uberfuhrt. Schwefelsauren abnehmender Konzen- 
trationen, beginnend mit 80 Gew.-%, zuletzt reines Wasser werden von oben iiber die 
Saule filtriert. Man erhalt 950 ml Kationenaustauscher in der H-Form. Die Teil- 
chengroBe betragt 150 um, 0 (9O)/0 (10) betrSgt 1,15. 



Stabilitatstest / Alkalisturz. 


99/100 


Anzahl perfekter Kugeln 
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Patentanspruche 



Verfahren zur Herstellung von monodispersen gelformigen Ionenaustauschem 
mit einer TeilchengroBe von 5 bis 500 urn, welches dadurch gekennzeichnet 
ist, dass man 

a) ein unvernetztes monodisperses Saatpolymerisat (mit einer Teilchen- 
groBe von 0,5 bis 20 um) durch radikalisch initiierte Polymerisation 
von monoethylenisch ungesattigten Verbindungen in Anwesenheit 
eines nichtwassrigen L6sungsmittels erzeugt, 

b) zu diesem Saatpolymerisat ein aktiviertes styrolhaltiges Monomer- 
gemisch als Feed zusetzt, das Monomergemisch in die Saat einquellen 
lasst und bei erhohter Temperatur polymerisiert, die Schritte Zugabe 
von Monomergemisch, Einquellenlassen und Polymerisieren 
gegebenenfalls einmal oder mehrfach wiederholt, wobei das 
Monomergemisch bei der letzten Zugabe 2 bis 50 Gew.-% Vemetzer 
enthalt und 

c) das entstandene Polymerisat durch Funktionalisierung in Ionen- 
austauscher uberfuhrt. 
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Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass durch Sulfo- 
nierung im Verfahrensschritt c) Kationenaustauscher hergestellt werden. 

Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass durch 
Amidomethylierung mit anschliefiender Hydrolyse im Verfahrensschritt c) 
Anionenaustauscher hergestellt werden. 

Monodisperse gelformige Ionenaustauscher mit einer TeilchengrSBe von 5 bis 
500 um erhaltlich durch 

Erzeugen eines unvemetzten monodispersen Saatpolymerisats mit 
einer TeilchengroBe von 0,5 bis 20 um durch radikalisch initiierte 
Polymerisation von monoethylenisch ungesattigten Verbindungen in 
Anwesenheit eines nichtwassrigen L6sungsmittels, 

Zusetzen eines aktiven styrolhaltigen Monomergemisches als Feed zu 
diesem Saatpolymerisat, Einquellen lassen des Monomergemisches in 
die Saat und Polymerisieren bei erhc-hter Temperatur, gegebenenfalls 
einmal oder mehrfach wiederholen der Schritte der Zugabe von 
Monomergemisch, Einquellenlassen und Polymerisieren, wobei das 
Monomergemisch bei der letzten Zugabe 2 bis 50 Gew.-% Vernetzer 
enthalt und 

Funktionalisierung mittels eines Sulfonierungsmittels entweder zu 
Kationenaustauschem bzw. durch Amidomethylierung mit anschlie- 
Bender Hydrolyse zu Anionenaustauschern oder Chlormethylierung 
mit nachfolgender Aminierung. 



b) 
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Verfahren z-ur Herstellung von monodispersen gelfdrmigen Ionenaustauschern 



Zusammenfassung 



Die Erfindung betriffl ein Verfahren zur Herstellung von monodispersen gelfbrmigen 
Ionenaustauschern mit einer TeilchengroBe von 5 - 500 um erhaltlich durch 

a) Erzeugen eines unvernetzten monodispersen Saatpolymerisats mit einer 
TeilchengroBe von 0,5 bis 20 um durch radikalisch initiierte Polymerisation 
von monoethylenisch ungesattigten Verbindungen in Anwesenheit eines 
nichtwassrigen Ldsungsmittels, 

b) Zusetzen eines aktiven styrolhaltigen Monomergemisches als Feed zu diesem 
Saatpolymerisat, Einquellen lassen des Monomergemisches in die Saat und 
Polymerisieren bei erhohter Temperatur, gegebenenfalls einmal oder mehr- 
fach wiederholen der Schritte der Zugabe von Monomergemisch, Ein- 
quellenlassen und Polymerisieren, wobei das Monomergemisch bei der 
letzten Zugabe 2 bis 50 Gew.-% Vernetzer enthalt und 

c) Funktionalisierung mittels eines Sulfonierungsmittels entweder zu 
Kationenaustauschem bzw. durch AmidomethyUerung mit an- 
schlieliender Hydrolyse zu Anionenaustauschem zu Anionenaus- 
tauschem oder Chlormethylierung mit nachfolgender Aminierung. 



